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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o método para_a determinagao da demanda quimica
de oxigénio em amostra de corpdS d'aglla, aguas residuarias domesticas

e industriais através do métode coldrimetrico (refluxo fechado).

1.1 Interferentes e limitagodes

1.1.1 Compostos alifaticés de cadeia linear tem oxidagao mais efeti

va com a adigao de sulfato de prata (AngO4) como catalisador.

l.1.2 Brometos, Cloretos e Iodetos formam precipitados com Ag2804
0s quais sd8o oxidados parcialmente.

1.1.3 Haletos interferem e podem ser eliminados ou minimizada a sua
interferéncia comfaladigdo ‘de sulfato mercirico (HgS0,) antes do re
fluxo. Para congentragdes de cloretos até 2.000 mg/1 adiciona-se
sulfato mercurico na proporgao de HgSO4:CI de 10:1.

Nota: Para am@stras com concentragoes de cloretos acima de 2.000

mg/l_esta métodologia nao devera ser utilizada.

1.1.4 Nifritos (NOE) resultam em um valor de DQO de 1,1 mgO, /mgNOz -N
Essa interfepéncia e eliminada, adicionando-se 10 mg de acido sulféni

co para cada mgNO;-N nresente na aliquota da amostra usada.

1.1.5 Redutores’ inorgdnicos tais como: ferro II, sulfeto, manganés II
s8o oxidados quantitativamente nas condig8es de teste. Nestas condi
¢Oes pode-se fazer um cdlculo da oxidag8o estequiometricamente, desde
que saibamos a concentragdo inicial destes interferentes.
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1.1.6 Residuos que possuam cromo hexavalente interferem e devem ser
calculados estequiometricamente desde que saibamos a concentragéo
inicial deste interferente.

1.1.7 Residuos que possuam concentragoes de metais que produzam co
loragoes que absorvam na faixa de trabalho, inviabilizam a utiliza

¢ao do método colorimétrico.

2 DEFINICOES

Para os efeitos desta Norma é adotada a seguinte definicae.

2.1 Demanda quimica de oxigeéenio

tE a medida de oxigénio equivalente & matéria orgahicéd contida na
amostra a qual é suscetivel de oxidagfo/porgum agente quimico forte
mente oxidante.

3 APARELHAGEM

3.1 Vidraria, materiais e equipamentost
3.

1.1 Pipetas volumétricas, classe A _de diversos volumes.

3.1.2 Baloes volumétricos defdiverses volumes.

3.1.3 Ampolas de vidro borgsilicato,| capacidade de 20 ml, ¢ aproxi
madamente de 21 mm.

3.1.4 Macgarico de bico fimo para fechamento das ampolas.

3.1.5 GPL e oxigénio para uso, no magarico.

3.1.

(o)}

Estufa paragoperar a temperatura de (150i2)90.

3.1.7 Espectrofotametro com adaptagao para que sejam feitas leitu
ras diretamente nas ampolask

3.1.8 Estante de’ago dnoX para suporte das ampolas.

3.2 Reagentes

3.2.1 Solucao del digestao: dissolver 10,216 g de dicromato de potas
sio (KgCr207)p.a.ACS (previamente seco a 105°C por 2 horas) e 33,3 g
de sulfato mercarico (HgSO4)p.a.ACS em uma solugdo previamente prepa
rada de 167 ml de Acido sulfirico p.a.ACS em 500 ml de &gua destila
da; completar o volume com agua destilada a 1000 ml.
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3.2.2 Solugao catalitica:dissolver 9,9 g de sulfato de prata (Ag250,)
p.a.ACS ou 7,4g de 6xido de prata (Ag:0)p.a.ACS em 1000 ml de acido
sulfurico conc.p.a.ACS.

3.2.3 Solugao padrao de DQO: dissolver 0,850 g de biftalato de potas
sio (HOOC-C6H4—COOK)p.a.ACS, previamente seco @mpestufa a 105°C por
duas hora, em:agua destilada, avolumando ai1000‘ml. ~ Valor teori
co de DQO = 1000 mg/l O ou 1 ml = 1 mgO:.

4 EXECUCAO DO ENSATO

4,1 Coleta de amostras

As amostras deverd@o ser coletadas de preferéncia em frasco de vidro.

Verificar a instabilidade da amostra se afcoleta for prolongada. Se

a demora for inevitavel, preservar a amostra acidificando-a & pH 2
com H2S50, conc. p.a.ACS. Mistupar as amostras contendo sbélidos ~ sedi
mentaveis com um homogeneizador para se obter uma amostragem repre
sentativa. Fazer diluicgldes preliminares em efluentes contendo altas
concentragdes de matéria orgénica,pard reduzir o erro inerente a medi

da. . de pequenos volumes de amostras.

4,2. Procedimento
4,

2.1 Utilizacao do fespectofotofmetro

Utilizar o espectrofotometro (item 3.1.7), seguindo as orientagoes

contidas no manual.
4.2.1.1 Ajustar o comprimento de onda em 600 nm.

4.2.1.2 Utiligar apampola contendo a prova em branco para ajuste em
100% de tramsmitancia @i zero de absorbancia.

4.2.2 Processamento,da amostra.

4,2.2.1 /Em uma ampola de vidro (item 3.1.3) adicionar 5,0 ml da amos
tra bem{ homogeneizada (ou uma aliquota previamente diluida).

4.2.2.2 Juntar 3,0 ml da solugao de digestao (item 3.2.1) e homoge

‘neizar.

4.2,2.3 Adicionar, em seguida 7,0 ml da solugao catalitica (item 3.2.2
lentamente pelas paredes da ampola (abaixo do estreitamento do pesco

go), fechando-a imediatamente com o magarico, sem agitar as duas fa

zes liquidas. Esfriar e misturar o conteudo, com cuidado.
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Nota: Nesta operagado € imprescindivel o uso de equipamentos de prote
gao individual, tais como:

- mascara facial, luvas de raspa de couro e aventual.

4,2.2.4 Preparar duas ampolas como branco (5,0 ml de égua destilada

mais os reagentes indicados para amostra).

Nota: Preparar trés padroes para aferir a curva de ¢alibracao dia

riamente.

4.2.2.5 Transferir as ampolas para a estufa (@tem 3,1.6)), mantendo-

as por duas horas a temperatura de (150 t72)ec.

4.2.2.6 Retirar da estufa e esfriar a temperatura ambiente.

4,2.2.7 Examinar cada ampola, verificando se ha material em suspen

sao; caso houver, centrifugar a ampola levemente; sem abri-1a.

4.2.2.8 Fazer a leitura em % de transmitaneia ou absorbancia em es
pectofotometro (item 3.1.7) a 600 nmf

4.2.3 Construgao da curva de calibragad.

4.2.3.1 Preparar solugoes padrao de variag concentragoes, fazendo

diluigoes da solugao padrao (3.2+3) embalao volumetrico, conforme a
Tabela 1.

TABELA 1 - Preparo,de\8olugdes/ padrao

ml solugao padrao
diluido & 200 ml mg/1 O
0 0 (branco)
4,0 20
2050 100
60,0 300
100,0 500
140,0 700
160, 0 800

4.2.3.2 Tratar cada uma dessas solugdes conforme os itens 4.2.2.1 a

4.2.2.8, utilizando o branco para ajustar o 100% de transmiténcia.

4.2.3.3 Construir uma curva %Txmg/l 0., utilizando papel monolog, e
a partir desta curva elaborar uma tabela %Txmg/1l O,.
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Nota 1: Opcionalmente pode-~se fazer a regressao linear dos pares
absorbancia/concentragéo,eacom a equagao obtida elaborar uma
tabela.

Nota 2: A curva de calibragao vale para um determinado aparelho,. e
deve ser feita nova curva cada vez quegmpforem preparados ou
utilizados novos reagentes, ou for feita alguma alteragao
no aparelho.

5 RESULTADOS

5.1 Expressao do resultado

5.1.1 A concentragao & dada por:

mgOz2no volume final X, LOOO

mg/1l Oz =
ml amostra

5.1.2 O resultado é expresso|em n?sg inteiros.

5.2 Precisido e Exatidao

6.2.1 Conforme "Standard Methods, for the Examination of Water and
Wastewater" 162 edigao, [quarenta € oito amostras sintéticas contendo
ftalato acido de potassio e cloretd de sodio foram testadas em cinco
laboratorios. Para umahmédiamdesvalor de DQO igual a 193 mg0O:./1 e na
auséncia de cloreto, obteve-se um desvio padrdo de * 17 mg/l 0. (des
vio padrdio relativo = 8,7%). Para uma média de valor de DQO igual a
212 mg/l 0. e 100 mg/1 CIypo desvio padrao foi de ¥ 20 mg/l 0. (des
vio padrao relativo = 9,6%).

5.2.2 O limite defdetec@io estatistico, obtido com a ampola €& de
17 mg/l Oz.- '

/ANEXO
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ANEXO A - USO E VERIFICACAO DO ESPECTROFOTOMETRO

A~1 Uso adequado e cuidados com o espectrofotametro.

A-1.1 Reajustar a Transmitancia 100% ou Absorbancia zero cada vez

que for mudado o comprimento de onda.

A-1.2 Antes de passar para outro comprimento de ondaj )\girar o bo

tao controle de luz em sentido anti-horario.

A-1.3 Quando se operar a um comprimento de onda fixo| durante um
longo periodo, verificar ocasionalmente o ajustepem 100%T ou zero A.

A.1.4 Os tubos calibrados devem ser manuseados '@ompcuidado para nao

risca-1los.
A-1.5 Os tubos calibrados devem ser lavadés com detergente comum, en
xaguados com agua e agua destilada/e secds na estufa. Tubos em  uso

ha muito tempo podem ser limpos com mistura sulfocromica.

A-2 Verificagao do desempenhgfdo espectrofotametro.

A-2.1 Verificar ocasionalmente o seletor de comprimento de onda,pro
cedendo conforme instrugo€s) do manual do aparelho, a saber:

- Colocar o seletor em)500 nm, sem tubo no aparelho e com a
tampa fechadas

- Ajustar o zero.

- Colocar nofaparglho um tubo com égua destilada, fechar a
tampa e adjustar a Transmitancia em 100%.

- Substituirta égua destilada por uma solugao de cobalto, e
ler a %Pransmiténcia. .

- Solugao de cobalto: Dissolver 22-23 g CoCl:p.a em &cido clo
ridpico 1% e completar o volume até 1000 ml, em balZio volu
métricd, .com acido cloridrico 1%.

~ Repetir osWdtens anteriores para 505, 510, 515 e 520 nm.

O seletor esta em ordem se a % Transmitancia entre 505 e
515 nm for menor.

A-2.2 Verificar ocasionalmente a escala.

~ Colocar o seletor em 510 nm, sem tubo no aparelho e com a
tampa fechada.



CETESB/L5.721 7

Ajustar o zero.
Colocar no aparelho um tubo com agua destilada, fechar a

tampa e ajustar a Transmitancia em 100% ou Absorbancia em
zero.

Sustituir a agua destilada por uma solugao de cobalto e ler

a Absorbancia (A).
Diluir a amostra com igual volume de a stilada e ler a
Absorbancia (Az).

Diluir a amostra diluida com ig agua destilada
e ler a Absorbancia (a,).

A escala esta correta se Ay =
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